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Verfahren zur Hersteilung von Pulverlacken und Vorrichtung fQr seine 
Durchfuhrung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Hersteilung von Pulveriacken 
sowie eine zur DurchfUhrung dieses Verfahrens geeignete Vonlchtung. 

Es ist bekannt, die als Bindemittel der Puiverlacke venA/endeten Festharze, 
vorzugsweise Polyadditlonsharze. wie Polyurethane, Polyepoxide oder 
(Co)Polynierisate olefinisch ungesattigter Monomere, im sogenannten batch- 
Verfaiiren oder kontinuierlich heizustellen. 

Beim batcli- Verfahren wird zun3chst mlndestens ein in einem Losungsmittel 
geiastes Monomer zu einem Polyadditionsharz (co)polymerisiert. und in dem sich 
anschliefJenden strip-Vorgang wird das Polyaddittonsharz zumindest Im 
Wesentlichen von dem Ldsungsmittel befreit. Bel der kontinuierlichen Hersteilung 
werden die zur Hersteilung des Polyadditionsharz notwendigen Monomeren 
kontinuierlich einem Reaktionsvolumen zugefQhrt. 

Das im batch-Verfahren oder kontinuierlich hengesteilte Polyadditionsharz wind auf 
eIne Tempei:atur gebracht, in der es schmelzflussig wird oder bleibt und 
zusammen mit einem Vemetzer coextrudiert werden kann, ggf. unter zusatzlicher 
Zugabe weiterer Additive, wie Lichtschutzmittel. Das Extrusionsprodukt wird dann 
nach Erstanxing zu dem Pulverlack fein vermahlen. 

Eine Lackierung von Bautellen mittels des Pulverlacks erfolgt dadurch, dass das 
Pulver - meist im elektrischen Feld unter elektrostatischer Wirkung - auf dem 
Bauteil niederigeschlagen wird. Anschliellend wird zumindest die. Putverschicht auf 
eine oberhalb der Extrusionstemperatur liegende Vemetzungstemperatur 
aufgeheizt, bel der durch Vemetzung aus der Pulverschicht die geschlossene 
Lackschicht ehtsteht 

Es hat sich nun gezeigt, dass sich, obwohl die Extrusionstemperatur niedriger als 
die Vemetzungstemperatur ist, bereits wahrend des Extrusionsvorgangs 



unerwOnschte vorvemetzte Partikel bilden. Ferner hat es sich als schwierig 
erwiesen, wahrend des Extrusionsverfahrens weitere Additive wie 
Liclitschutzmittel etc. hinzuzufQgen, was jedoch - je nacli den gewQnschten 
Eigenscliaften des Pulveriacks - unveizichtbar ist. 

Urn den Anteil an vorvemetzten Partikel zu ven-ingem, scfilSgt die EP 1 253 174 
A1 zwecks Reduzierung der Extrusionstemperatur vor, den Vemetzer in einer 
zumindest zu 20 % in einem L6sungsmittel gelosten Form mit dem Harz zu 
coextrudieren und anschlieKend das Losungsmittei unter einem reduzierten Druck 
zu entfemen. Die Verwendung von Losemittel ist aber naciiteiiig, well sie einen 
zusatzliclien Sicfiertieitsaufwand erfordem und entsorgt werden mQssen. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren und eine zur 
DurclifQiinjng des Verfalirens geeignete Voniciitung zu scliaffen, jnit dem bzw. 
der der Anteil an vorvemetzten Partikein gegenQber dem Stand der Technik 
reduziert ist, ohne dass es hierzu des Einsatzes von LSsungsmitteIn bedarf. 

Diese Aufgabe ist durcli das in Anspmch 1 wiedergegebene Verfahren und - in 
ihrem konstruktiven Aspekt - durch die in Anspruch 10 wiedergegebene 
Vorriclitung geldst. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren umfaBt die folgenden Schritte: 

- Herstellung eIner Polyadditionsharzschmeize mittels eines 
Tayiorreaktors bei eIner Temperatur oberhaib der Schmelztemperatur 
des Polyaddltionsharzes; 

- ZufOhren der Poiyadditionsharischmel^ zu einer 
Homogenisierungsvorrichtung; 

- Zugabe eines Vemetzers zu der Homogenisierungsvonichtung zum 
Herstelien einer Komponentenschmeize; 

- Abkiihien der Komponentenschmeize zur Verfestigung zum Endprodukt; 

- Pulverisieren des Endprodukts. 
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Die Polyaddltionsharzschmelze. die erflndungsgemali mittels eines Taylorreaktors 
hergestellt wind, wird im Gegensatz zum Stand der Technik nicht auf ein KQhIband 
gegeben und abgektihlt, sondem ohne zwischengeschalteten KQhIschritt einer 
Homogenislemngsvonichtung zugefQhit Dleser wird dann - vorzugsweise in 
5 pulver- Oder schmelzflUssiger Form - der Vemetzer sowie gegebenenfalls 
mindestens ein Additiv beigemischt. Durch die geringe Viskositat der 
Poiyadditionsharzsclimeize waiirend des Homogenisiervorganges wird eine 
deutiicli bessere Homogenisierung der Misciiung erreiGiit. 

10 Besonders gQnstig auf den Homogenisierungsgrad wirkt es sich aus, wenn der 
Vemetzer ebenfalls in schmelzflussiger Form belgefQgt wird. Da zum En-eichen 
eines gewunsciiten Homogenisierungsgrades im Vergleicti zu bislang bekannten 
Verfahren die Komponentensciimelze nur eine vergleichsweise kurze Zeit in der 
Homogenisierungsvorriciitung verweilen muB, reduziert sicli der Anteil 
15 vorvemetzter Partikel. 

Der Vemetzer kann parallel zu der Polyadditionsliarzschmeize der 
Homogenisiemngsvom'chitung zugefUhrt werden. Die Verweilzeit des Vemetzere in 
der Homogenisierungsvorriciitung entspricht dann derjenigen der 
20 Poiyadditionsharzsclimeize. 

Es ist jedocli ebenfalls moglich, den Vemetzer zu der Polyadditionsliarzsciimeize 
uber einen Seitenstrang derart zuzufufiren, dass die Verweilzeit des Vemetzera in 
der Homogenisierungsvomclitung geringer ist ais diejenige der 
25 Poiyadditionsharzsclimeize. Dies empfiehit sicii insbesondere dann, wenn eine 
glelch lange Venveildauer von Polyadditionsharzsctimeize und Vemetzer in der 
■Homogenisierungsvomclitung zu einem zu groHen Anteil an vorvemetzten 
Partikein fQliren wQrde. 

30 Die zur DurclifDhrung des erfindungsgemafien Veri^hrens vorgesehene 
Vorrlclitung umfafit einen Taylon-eaktor mit einem EinlaHberelcli zur Zufuiir der 
Prozessstoffe zum Herstellen einer Poiyadditionsharzsclimeize und mit einem 
Auslass zur Abgabe der Polyaddltionsharzschmelze. Femer ist eine 
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Homogenisierungsvorrichtung vorgesehen, die mindestens einen ersten und einen 
zweiten Einlass zur Zufuhr der von dem Taylorreaktor abgegebenen 
Polyadditionsharzschmeize und eines Vernetzers aufweist. Ferner ist die 
t-lomogenisierungsvomchtung mit einem Auslass versehen, Qber den die 
5 Komponentenschmeize - d.h. das Gemisch aus Polyadditionsharzschmeize urid 
Vemetzer - an eine KQhIvonichtung und von dort an eine Mahlvonichtung, 
beispielsweise einer SIchtermQhIe, insbesondere Horizontal-Prall-Sichtermahle, 
abgebbarist. 

10 Zwischen dem Taylonreaktor und der Homogenisierungsvorrichtung kann eine 
Entgasungsvomchtung zum Abzug von Monomerresten und Inltiator- 
Zerfaiisprodulrten aus der Polyadditionsharzschmeize eingeschaltet sein. Sie ist 
zwingend erforderlich, wenn die Homogenisierungsvorrichtung eine Gasabgabe 
nicht erlaubt, wie dies beispielsweise bei statischen Mischem der Fall sein kann. 
15 Findet als Homogenisierungsvon-ichtung ein Entgasungsextruder Venvendung, so 
kann auf die Entgasungsvorrichtung verzichtet werden. 

Eine bevorzugte AusfQhrungsfomfi der erfindungsgemaiSen Vorrichtung weist 
Mrttel zur Zugabe mindestens eInes Additivs in den Taylorreaktor und/oder in die 
20 Homogenisierungsvonichtung auf. Letztere ist vorzugsweise als statischer 
_ Mischer oder Extmder ausgebildet, dem zumlndest die Polyadditionsharzschmeize 
und der Vernetzer - ggf. Qber einen Seltenstrang - zufOhrbar ist. Stoffgemische 
kdnnen dabei dem Taylorreaktor und/oder der Homogenisierungsvorrichtung Qber 
Mischvonrichtungen, wie sie beispielsweise in der deutschen Patentanmeldung DE 
25 199 60 389 A 1, Spalte 4, Zeile 55. bis Spalte 5. Zeile 34, beschrieben werden. 
zugefUhrt werden. 

Der Taylorreaktor weist vorzugsweise eIn ringspaltfSnniges Reaktionsvolumen 
auf, das sich zu einem Auslassbereich des Reaktors 6ffnet. Der Tayloneaktor ist 
30 mit einem Rotor versehen, der vorzugsweise lediglich an einer seiner Stirnselten 
um seine Mittellangsachse drehbar gelagert ist. Die gelagerte Stimseite des 
Taylon^eaktors befindet sich vorzugsweise im engsten Bereich des 
Reaktlonsvolumens, in dem auch der Einlassbereich vorgesehen Ist. Dabei kann 
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Oder kdnnen das Reaktorgehause b2w. die Reaktorwand und/oder der Rotor 
derart ausgestaltet sein, dass der Querschnitt des ringspaltformlgen 
Reaktionsvoiumens vom Einlassbereich zum Auslassbereich zunachst anstelgt, 
der Querschnlttsanstleg aber zumindest Qber einen Tail der LSnge des Rotors 
5 nicht zunlmmt, wle dies In der nicht vorvertiffentlichten deutschen 
Patentanmeldung DE 102 50 420.2 beschrieben wircl. 

1st der Auslassbereich - wie besonders bevorzugt - oberhalb des nichtgelagerten 
Endes des Rotors vorgeselien, und verbreitert sich - ebenfalls besonders 

10 bevofzugt- der Auslassbereich Qber das Reaktlonsvolumen hinaus In 
Durchflussrichtung oder blelbt der Auslassbereich gleich und verjGngt sich 
anschlleRend zu einem Produktionsauslass, so wird die Ausbiidung von 
Totvolumina, in denen sich die Verweilzeiten des in dem Reaktor befindllchen 
Reaktionsproduktes unkontrolliert verlSngem wurden, nahezu vollstSndlg 

15 vermieden. Unerwiinschte Reaktionen durch zu lange Verweilzeiten in dem 
Reaktor werden hierdurch wirksam vermieden. 

Ebenfalls zur Venmeidung von Totvolumina 1st an den AuslaBbereich des 

Taylonreaktors ein Produktauslass mit seinem grOBten Durchmesser 
20 angeschlossen. der sich in Durchflussrichtung der Polyadditlonsharzschmeize 
_ verjQngt. Umfaftt der Produktauslass - wie ebenfalls besonders bevorzugt - ein 

Druckhalteventil. so kann in dem Taylorreaktor ein Druck aufgebaut und ggf. 

geregelt werden, so dass die PolyaddiUonsharzschmeIze kontinuleriich 

ausgetragen werelen kann. 

25 

Die Erfindung soli nun anhand der belgefQgten Zeichnungen im einzelnen 
beschrieben werden. Es zeigen: 

Fig. 1 - schematlsch - eine erfindungsgemSBe Vonichtung sowie 
30 Fig. 2 eine bevorzugte AusfOhrungsfonn des einen Tei! der Von-ichtung bildenden 
Taylorreaktors. 



Die in Fig. 1 als ganzes mit (100) bezeichnete Vorrichtung zur DurchfQfirung des 
erfindungsgemalSen Verfahrens zur Herstellung von Pulveriacicen umfe&t einen 
Taylon-ealttor (1). Er weist ein ringspaltformlges Reaktlonsvolumen (2) auf, das 
sich in Durchflussrichtung verbreilert und durch eIn Reaktorgehause bzw. eine 
5 Reaktorwand (3) und, einen Rotor (4) und einen Reaktorboden.(5) definiert ist. Im 
Bereich des Realctorbodens (5), d.h. Im engsten Berelch des Reaktlonsvolumens 
mOnden ZulSufe (8.1) fOr die Prozessstoffe in das Reaktionsvolumen (2). Beim 
Durchfluss durcli das Reaktionsvolumen (2) findet nach oben fortscKireitend die 
Umwandlung der ProzeRstoffe In das Produkt statt, das Ober einen Produktablauf 
10 (10). der zentral oberhalb des stimseitigen Endes (4.2) des Rotors (4) angeordnet 
ist, abgefuhrt werden. In den Produktablauf (10) Ist eIn Druckhalteventii (11) 
eingeschaltet, welches den Druck in dem Reaktor vorzugsweise zwisclien etwa 1 
und 1Q bar, typisclierweise 2 bis 4 bar, halt. Nach Durchtritt des Produkts durch 
das Dmckhalteventil (11) trltt es bel dem in Fig. 1 daigestellten 
15 AusfOhnjngsbeispiel In ein Entspannungsgefail (13) ein. In dem 
Atmosph§rendruck und vorzugsweise Unterdruck henBCht. Das 
Entspannungsgefail (13) dient als Entgasungsvonichtung. Durch den Druckabfall 
entweichen Monomenneste, die nicht Im Taylonneaktor (1) umgewandelt wunden, 
sowie Verfallsprodukte von Initiatoren, die dem Taylonreaktor (1) zur 
20 Polymerisation der Monomere beispielswelse durch die Zuldufe (8.1) zugefDhrt 
mirden. 

Das EntspannungsgefSB (13) ist vorzugsweise mit einem In der Zeichnung nicht 
dargesteilten Dusen- oder SprQhsystem ausgerustet, so dass beim Entspannen 

25 des unter Dmck aus dem Taylorreaktor (1) uber eine DGse In das Gef§(l (13) 
geforderten Produkts schon ein GroBteil der flQchtigen Anteile aus der SchmeIze 
entweicht und Qber ein ebenfalls nicht dargestelltes Vakuumsystem In bekannter 
Welse entfemt werden kann. Eine derartlge Anordnung bzw. ein derartlges 
Verfahren sind als „Flash-Zone" bzw. „Flash-Verfahren" bekannt. 

30 Entgasungsvorrichtungen sind Qbllche und bekannte Tellverdampfer oder 
Strangentgaser. 
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Von dem EntspannungsgefaR (13) wird das im Taylorreaktor erzeugte 
Polyadditionsharzschmeize Qber die Leitung (14) und eine in diese eingeschaltete 
Pumpe (15) einer Homogenisierungsvorrichtung (16) zugefuhrt, die in dem 
dargestellten AusfQhrungsbeispiel ais statischer Mischer mit zwel Zufuhroffnungen 
5 ausgebildet ist. An die zweite ZuflihrSffnung der Homogenisierungsvonichtung 
(t6) ist Qber eine Leitung (17) ein Von^tsbehaiter (18) angesclilossen, der den zur 
Ausbildung der Komponentensclimeize bendtigten Vemetzer sowie 
gegebenenfalls Additive in flieBf§higer Fomn enthait. In der 
Homogenisierungsvorrichtung (16) werden die PolyadditionsharzsclimeIze und der 
1 0 flie&faiiige Vemetzer miteinander vermischt. 

Wird als Homogenisieoingsvorrichtung (16) ein Extruder venrt^endet, so l<ann in 
einer weiteren und vereinfachten Form des Verfaiirens die Entgasung der 
Polymerschmeize im Extruder (16) erfolgen. Dadurcli kann EntspannungsgefSli 
15 (13) entfallen oder iediglich als Pufferbeh3lter genutzt werden 

Die Komponentenschmeize wird Qber eine an den Extruder angeschiossene 
Abgabeleitung (19) einer KQhIeinrichtung (20) zugeftlhrt. die hier schematlsch als 
KQhIband dargestellt ist. Die erkaltete und damit erstarrte Komponentenschmeize 
20 (21) wird in einem. Sammelbehaiter (22) aufgefangen und von dort einer in der 
Zeichnung nicht dargestellten Pulverisiervonichtung - meist einer PulvermQhIe - 
j^^^ zugefUhrt, wie durch den Pfell P symbolisiert werden soil. 

Wesentlich be! dem mittels der erfindungsgemalJen Vorrichtung durchgefuhrten 
25 Verfahren 1st es, dass das von dem Tayion-eaktor (1) abgegebene 
Reaktionsprodukt, das typischerweise eine Temperatur von etwa 140° C aufweist, 
unter annShemd dieser Temperatur in der hiermit verbundenen schmelzflQssigen 
Fomi der Homogenisierungsvonichtung (16) zugefUhrt wird. Da der Vemetzer 
ebenfalls in flie&fahiger, d.h. insbesondere in pulverformiger oder schmelzflQssiger 
30 Fomri zugefDhrt wird, kann die Vermischung In der Homogenisierungsvorrichtung 
bis zu einem hohen Homogenislerungsgrad in einer so kurzen Zeit erfolgen, dass 
Vemetzungsreaktlonen wahrend des Durchtritts durch die 
Homogenisierungsvonichtung (16) nahezu oder v6llig ausbleiben. Die von der 
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Kuhleinrichtung (20) abgegebene erstarrte Komponentenschmeize (21) enthalt 
daher lediglich zu vemachlassigende Anteile an vorvemetzten Partikeln. 

Eine bevorzugte AusfQhrungsform eines fQr die erflndungsgemaBe Vorrichtung 
bzw. die DurchfUhrung des erflndungsgemaiXen Verfahrens geeigneten 
Taylorreaktors (1) ist In Fig. 2 Im einzelnen dargestellt. Er limfasst eine SuBere 
Reaktorwand oder eln ReaktorgehSuse (3), die - wie berelts oben erwahnt - 
zusammen mit dem Reaktorboden (5) und dem Rotor (4) eln ringspaltfOrmiges 
ReakHonsvolumen (2) blldet. Der untere und glelchzeitig engste Berelch des 
Reaktionsvolumens (2) blldet den Elnlassbereich (8), in den die seitlichen ZulSufe 
(8.1) mQnden. In den In Fig. 2 links dargestellten Zulauf ist eine Mlschvomclitung 
(12) integriert, so dass Qber diesen Zulauf (8.1) mehrere Komponenten in 
vorgemlschtem Zustand zugefQhrt werden k6nnen. 

Der Rotor (4) ist ausschlleUlich an seinem unteren, im EinlaBbereich (8) 
befindlichen Ende (4.1) drehbar gelagert. Dem Rotationsantrieb dient eine mit dem 
Rotor gekoppelte Antriebswelle (7). Die Abdichtung des Reaktionsvolumens 
erfolgt Qber eine Gleltrichtdlchtung (6), die zwischen dem Rotor (4) und dem 
Reaktorboden (5) angeordnet ist. An seiner dem drehbar gelagerten Ende (4.1) 
gegenOberliegenden Selte (4.2) ist der Rotor (4) nicht gelagert, so dass das 
ringspaltfomnlge Reaktlonsvolumen im Berelch der ober^n Stirnseite des Rotors 
(4) im wesentlichen totvolumenfrei in einen Auslassbereich (9) Qbergeht. Letzterer 
verjQngt sich zu einem Produktablauf (10). der wiederum konisch zulaufend in eine 
zum Dmckhalteventil (11) fOhrende Leitung (10.1) mQndet. 

In einer besonders bevorzugten Ausftihrungsfomn ist oder sind das. 
ReaktorgehSuse bzw. die Reaktonvand (3) und/oder der Rotor (4) derart 
ausgestaltet sein, dass der Querschnitt des ringspaltf6miigen Reaktionsvolumens 
(2) vom Elnlassbereich (8) zum Auslassbereich (9) zunSchst anstelgt, der 
Querschnlttsanstleg aber zumindest Qber einen Tell der L§nge des Rotors (4) 
nicht zunlmmt. wie dies in der nIcht vorverSffentllchten deutschen 
Patentanmeldung DE 102 50 420.2 beschrieberi wird. 



Bei den Polyaddltionsharzschmelzen handelt es sich vorzugsweise um die 
Schmelzen von Polyurethanen. Polyepoxiden und (Co)Polymerisaten olefinisch 
ungesattigter Monomere, insbesondere Copolymerisaten olefinisch ungesattigter 
l\^onomere. 

Die Copolymerisate olefinisch unges3ttigter Monomere konnen eine statlstische 
Oder altemierende Verteilung der einpolymerislerten Monomere aufweisen oder 
Blockmlschpolymerlsate oder Pfropfmischpolymerisate sein. Sie konnen durch 
radikalische, anionische oder kationische, insbesondere radlkalische, 
(Co)Polymerisation, Blockmischpolymerisation oder Pfropfmischpolymerisation 
mindestens eines olefinisch ungesattigten Monomeren hergestellt werden. 

Beispiele geelgneter olefinisch ungesattigter Monomere sind acyclische und 
cyclische, gegebenenfalls funktionalisierte Monoolefine und Diolefine, 
vinylaromatische Verbindungen, VInylether, Vinylester, VInylamlde, 
Vinylhalogenlde, Allylether und Allylester. AcrylsSure, und MethacrylsSure und 
deren Ester, Amide und Nitrite und Mateinsaure, FumarsSure und ItaconsSure und 
deren Ester, Amide, Imide und Anhydride. 

Beispiete geeigneter Monoolefine sind Ethylen. Propylen, 1-Buten, 1-Penten. 1- 
Hexen, 1-Hepten, 1-Octen, Cyclobuten, Cyclopenten, Dicyclopenten und 
Cyclohexen. 

Beispiel geeigneter Diolefine sind Butadien, Isopren, Cyclopentadlen und 
Cyclohexadien. 

Beispiele geeigneter vinylaromatlscher Verbindungen sind Sfyrol, alpha- 
Methylstyrol, 2-, 3- und 4-Chlor-. -Methyl-, -Ethyl-, -Propyl- und -Butyl- und tert.- 
Butylstyrol und -alpha-methylstyrol. 

Ein Beispiel einer geeigneten Vinylverblndung bzw. eines funktionalislerten Olefins 
1st Vinyl(^clohexandiol. 
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Beispiele geeigneter Vinylether sind Methyl-. Ethyl-. Propyl-, Butyl- und 
Pentylvinylether, Allylmonopropoxylat sowie Trimethylolpropan-mono, -dl- und - 
triallylether. 

Belspiel geeigneter Vinylester sind VInylacetat und -propionat sowie die VInylester 
derVersaticsdure und anderer quartarer Sauren. 

Beispiele geeigneter Vinylamide sind N-Methyl-. N.N-Dimethyl-. N-Ethyl-, N- 
Propylr, N-Butyl-, N-Amyl-, N-Cyclopentyl- und N- Cyclohexylvinylamid sowie N- 
yinylpyn-olidon und -epsilon-caprolactam. 

Beispiele geeigneter Vinylhalogenide sind Vinylfluorid und -chiorid. 

Beispiele geeigneter Vinylidenhalogenide sind Vinylidenfluorid und chiorid. 

Beispiele geeigneter Allylether sind Methyl-, Ethyl-, Propyl-, Butyl-, Pentyl-, 
Phenyl- und Glycidylmonoallylether. 

Beispiele geeigneter Allylester sind Allylacetat und -propionat. 

Beispiele geeigneter Ester der AcrylsSure und Methacrylsaure sind Methyl-. Ethyl-, 
Propyl-, n-Butyl-. Isobutyl-, n-Pentyl-. n-Hexyl-, 2- Ethyl-hexyl-. Isodecyl-. Decyl-. 
Cyclohexyl -, t- Butylcyclohexyl-. Norbonyl-. isobornyl-, 2- und 3- Hydroxypropyl-, 
4- Hydroxybutyl -, Trimethylolpropanmono-. Pentaerythritmono- und 
Glycidyl(meth)acrylat. AuBerdem kommen noch die Di-, TrI- und Tetra- 
{meth)acrylate von Ethylenglykol, DI-. Tri- und Tetraethylenglykol, Propylenglykol, 
Dipropylenglykol, Butylenglykol, Dibutylenglykol, Glycerin, Trimethylolpropan und 
Pentaerythrit In Betracht. Allerdings werden sie nicht alleine, sondem immer in 
untergeonjneten Mengen gemeinsam mit den nrionofiinktionelien Monomeren 
venvendet. 
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Beispiele geeigneter Amide der Acrylsaure Methacrylsaure sind 
(Meth)Acrylsaureamid sowie (Meth)Acrylsaure-N-methyl-. -N.N-dimethyl-, -N-ethyl- 
. -N-propyl-, -N-butyl-, -N-amyl-, -N-cyclopentyl- und -N-cyclohexylamld. 

Beispiele geeigneter Nitrite sind Acrylnitril und Methacrylnitril.. 

Beisptele geeigneter Ester, Amide. Imlde und Anhydride der Maleinsaure. 
Fumarsaure und ItaconsSure sind MaleinsSure-, Fumareaure - und 
Itaconsauredimetliyl-. -dietliyl -, -dipropyl- und -dibutylester, Maleinsaure-, 
Fumarsaure- und ltacx>nsauredlamid, Maleinsaure-, FumarsSure- und ItaconsSure- 
N.N'-dimethyl-, -N,N.N',N^-tetamethyl-, -N.N'-diethyl-. -N,N '-dipropyl-, -N,N'- 
dlbutyl-, -N,N-'diamyl-, -N.N'-dlcyclopentyl- und -N.N-'dicyclohexyldiamId, 
Maleinsaure -, Fumarsaure- und Itaconsaureimid und Maleinsaure-. Fumareaure- 
und Itaconsaure-N-methyl-. -N-ethyl-, -N-propyl-, -N-butyl-, -N-amyl-, -N- 
cyclopentyl- und -N-cydohexylimid sowIe Maleinsaure -, Fumarsaure- und 
Itaconsaureanhydrid. 

Vorzugswelse werden die olefinisch ungesatHgten Monomere so ausgewahit, dass 
(Meth)Acrylat(co)polymerisate, bevorzugt (Meth)Acrylat(co)polymerisate. 
besonders bevoi^ugt (Meth)Acrylatcopolymerisate und insbesondere 
Methacrylatcopolymerisate resultieren. 

Die vorstehend besciiriebenen Monomeren konnen radikalisch, katlonlsch oder 
anionisch polymerisiert werden. Vorteilhafterweise werden sie radikalisch 
polymerisiert. Hierzu kSnnen die ubiichen und bekannten anorganlschen 
Radikalstarter oder Initiatoren wie Wasserstoffperoxld oder Kaliumperoxodisulfat 
Oder die ubiichen und bekannten origanischen Radikalstarter oder Initiatoren wie 
Dialkylperoxide, z.B. DI-tert.-Butylperoxid,' Dl- tert. -amylperoxid und 
Dicumylperoxid; Hydroperoxide, 2.B. Cumolhydroperoxid und tert.- 
Butylhydroperoxld; Perester, z.B. tert.-Butylperben2oat, tert.-Butylperpivalat, tert.- 
Butylper-3,5,5-trlmethylhexanoat und tert.-Butylper-2-ethylhexanoat; 

BIsazoverblndungen wie Azobisisobutyronltril; oder C-C-Starter wie 2.3-Dimethyl- 
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2,3-diphenyl-butan oder-hexan verwendet werden. Es kommt indes auch Styrol In 
Betracht, das die Polymerisation auch ohne Radikalstarter thermisch Initilert. 

Fiir die Herstellung der Polyadditionsharzschmelzen wircl mindestens eines der 
vorstehend beschriebenen Monomere Qber einen seitlichen Zulauf (8.1) in den 
Einlassbereich (8) des erfindungsgemaUen Taylorreaktors (1) dosiert. 
Vorzugswelse werden mindestens einer der voreteliend bescliriebenen 
Radikalstarter oder Initiatoren vorzugswelse zusammen mit mindestens einem 
Monomeren Ober einen weiteren seitlichen Zulauf zudosiert. 

Das Monomer oder die Monomeren werden In dem ringspaitfSrmigen 
Reaktionsvolumen (2) zumindest teiiwelse unter den Bedingungen der 
TaylorstrSmung polymerislert. Das resultierende flQssige Polyaddltionsharz wirti 
aus dem ringspaltfQnnlgen Reaktionsvolumen (2) In den Auslassberelch (10) und 
von da aus In den Produktablauf (10.1) gefSrdert und Qber das Druckhalteventll 
(11) ausgetragen. 

Vorzugswelse sind in einem Tell des ringspaltformigen Reaktionsvolumens (2) 
Oder Im ganzen ringspaltfomiigen Reaktionsvolumen (2), insbesondere im ganzen 
ringspaltfQmfiigen Reaktionsvolumen (2), die Bedingungen fGr die Taylorstromung 
erfQIIt. Dabei kQnnen sowohl lamlnare als auch turbulente Taylorwirbelstromungen 
entstehen oder Zwlschenfomrien von laminar bis turbulent. 

Die Temperatur des Reaktionsmedlums kann breit varlleren und rlchtet sich 
Insbesondere nach dem Monomeren mIt der niedrlgsten Zereetzungstemperatur, 
nach der Temperatur. bel der die Depolymerisatlon eingesetzt, sowie nach der 
Reaktlvltat des oder der Monomeren und der Initiatoren. Vorzugswelse die 
Polymerisation bel Temperaturen von 100 bis 200. bevorzugt 130 bis 180 und 
Insbesondere 150 bis 180 "C durchgefUhrt. 

Die Polymerisation kann unter Druck durchgefuhrt werden. Vbrzugsweise liegt der 
Druck bel 1 bis 100, bevorzugt 1 bis 25 und insbesondere 1 bis 10 bar. 
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Die Durchlaufeeit kann breit variieren und richtet sich Insbesondere nach der 
Reaktivitat der Monomeren und der Grade. Insbesondere der Lange, des 
erfindungsgemailen Taylonreaktors. Vorzugsweise liegt die Durchlaufeeit bel 10 
Mlnuten bis 2 Stunden, Insbesondere 20 Minuten bis 1 Stunde. 

5 

Es 1st ein ganz besonderer Vortell, dass der Umsatz der Monomeren > 70 Mol% 
1st. Obenraschenderwelse kannen Umsatze > 80, bevorzugt > 90. besonders 
bevorzugt > 95. ganz besonders bevorzugt > 98 und insbesondere > 98,5 Mol% 
problemlos erzielt werden. Dabel kann sich, wie dies bei der Polymerisation in 
l\/lasse ubiich ist. die kinematische Viskositat v mindestens verzehnfachen, 
I^^P insbesondere mindestens verhundertfachen. 

Das Molekulargewlcht der Polyaddltionshaize kann breit variieren und ist im 
wesentlichen nur durch die maximale kinematische ViskositSt v bei der der 

1 5 Taylon-eaktor (1 ) zumindest In Teilberelchen die Bedingungen der TaylorstrtSmung 
aufrechterhalten kann. begrenzt. Vorzugsweise liegen die zahlenmlttleren 
Molekulargewichte der In erfindungsgemSfier Verfahrenswelse hergestellten 
Polyadditionsharze bei 800 bis 50.000. bevorzugt 1.000 bis 25.000 und 
insbesondere 1.000 bis 10.000 Dalton. Vorzugsvi/else 1st die Uneinheitlichkeit des 

20 Molekulargewichts < 10, insbesondere < 8. 

Beispiel 

Die Herstellung eines Pulverlacks 

25 

Der verwendete Taylonneaktor (1) wies ein ringspa!tf8nniges Volumen (2) von 2.3 
Liter sowie im unteren Bereich eine Spaltbrelte von 8 mm und im oberen Tell yon 
32 mm auf. Der Rotor (4) war Insgesamt 567 mm lang. Vom EInlassbereich (8) her 
gesehen, stieg die Spaltbrelte des ringspaltfamriigen Reaktionsvolumens (2) auf 
30 einer Strecke des Rotors (4) von 222 mm von 8 mm auf 32 mm an. Auf der 
restlichen Strecke von 345 mm blieb die Spaltbrelte bis zum Auslassbereich 
konstant bei 32 mm. Alle Aniagenteile waren uber einen Doppeimantel (3) 
behelzbar. DIeser war untertellt in zwei Heizzonen im Reaktorteil, wobei Im 



14 



unteren Teil uber das Heizmedium Themnalol eine Temperatur von 170° C und Im 
oberen Teil eine Temperatur von 140°C Im Helzmantel vorgegeben wurden. Der 
Auslassteil (10) war ebenfalis Qber den Helzmantel auf 140° behelzt. 

Der Taylorreaktor (1) wurde vollstandig mil dem organlschen Ldsungsmlttel 
Shellsol A gefQIlt, urn uber das Druckhalteventil (11) den fDr die Polymerisation 
notwendlgen Druck aufzubauen und die Polymerisatlonstemperatur einzustellen. 
Die Reaktormanteltemperatur wurde auf 170°C Im unteren Bereich eingestellt. 
Der Rotor (4) wurde vor der Zudosierung der Zulaufe (8.1) in Betrieb genommen, 
die Drehzahl betrug 500 m\n\ Das organische Losemittel wurde anschlieBend 
durch die IVIonomer- und Inltiatorzulaufe verdrangt. Der Vorlauf an Copolymerisat 
wurde verworfen. 

Fur die Copolymerisation wurden zwei ZulSufe I und II in der unten aufgefQhrten 
Zusammensetzung verwendet. 

Tabelle 1: Stoffliche Zusammensetzung der Zulaufe I und II 

stoff Anteii 

Zulauf I Styrol 24,2% 

Methylmethacryiat 29,1% 

Glycidylmethacrylat 27,1% 
Zulauf II Tert.Butylcyclohexylacrylat 16.5% ' 

Mercaptoethanol 0,2% 

Di-tertbutylperoxid 0,7% 

Di-tert-amyiperoxid 2,2% 

Der Zulauf I wurde mit einem Massenstrom von 92,8 g/min und der Zulauf II mit 
einem Massenstrom von 22,6 g/min vermischt. Die resultierende MIschung I + II 
wurde mit einem Massenstrom von 115,4 g/mIn in den Einlassberelch (8) 
elndosiert. Die Vermlschung und Zudosierung erfolgte Qber rechnergesteuerte 
Kolbenmembranpumpen. Wahrend der Polymerisation wurcle der Druck per Hand 
am Druckhalteventil geregelt. 
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Das nach dem Voriauf resultierende Copolymerisat wurde Qber das 
Druckhalteventil (1.1) kontlnulerllch ausgetragen und uberein Isoliertes Rohr in ein 
beheiztes EntspannungsgefaB (13) (Pufferbehaiter) geleltet. Das zahlenmlttlere 
Molekulargewicht des Copolymerisats lag bei 2768 Dalton und sein 
massenmittleres Molekulargewicht bei 8351 Dalton. Die Uneinheitlichkeit des 
Molekulargewiclits betrug demnacii 3,0. Der Umsatz. ermittelt mit Hilfe der 
Gaschormatograpliie. lag bei 98,8 %. Die Schmelzviskositat des Polymerisat bei 
170 "C bei 3,2 Pas. 

Aus dem EntspannungsgefaB (13) wurden die geringen Anteile Restmonomere 
sowie Inltiatorzerfallsprodukte mittels Vakuum entfemt. 

Mittels einerZahnradpumpe (15) wurde die Polymerschmelze mIt 6.9kg/h in einen 
statisclien Mlscher (16) gepumpt Parallel dazu wurde aus einem zweiten, auf 
135°C betielzten Behditer (17) eine Mischung aus Vemetzer und Additiven (siehe 
Tabelle 2) ebenfalls Qber eine Zahnradpumpe Qber die Leitung (17) mit 2,5kg/h in 
den statischen Mischer'dosiert. 



Tabelle 2: Stoffliche Zusammensetzung der Mischung aus Vernetzer und 
Additiven 



Rohstoff 


Gew.Anteil % 




Dodecandlsaure . 


87,89 




HandelsQblicher UV-Absorber auf Triazinbasis 


7.45% 




HandelsQbiicher RadikalfSnger Basis sterisch gehlndertes 
Amin (HALS) 


3,73% 




HandelsQbliches Entgasungsmittel (benzoinhaltig) 


2,24% 




IHandeisQbliches Antivergilbungsmittel 


7,45% 




l-iandelsQbliches Antivergilbungsmittel auf Phosphitbasis 


0,92% 




HandelsQbliches Verlaufsmittel auf Polysiloxanbasis 


1,12% 
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Der statische Mlscher (16) bestand aus einem Stahlrohr mit einer Packung aus 
Sulzer-SMX-Mischelementen, Durchmesser der . Mischelemente 8mm, 
Gesamtlange der Packung 120mm. 

Die schmelzehomogenislerte MIschung (21) wurde nach Austrag (19) aus dem 
statischen Mlscher auf der KOhlvorrichtung (20) sofort abgekuhit, vorzerklelnert 
und in dem BehSiter (22) gesammelt. 

Anschlieftend wurde das Grobgut auf einer Laborzerkleinerungsmiihle (P) auf eine 
Feinlieit von X50 ~ 40 - 60Mm gemahlen. 

Der so erhaltene Puiverklariack wurde auf Stahlbleche, die mit einer kathodisch 
abgeschiedenen und eingebrannten Elektrotauchiackierung, einem waiirigen 
Fuller (wahrend 20 min bei 155X eingebrannt) und einem handelsQbllchen 
Wasserbasislack (wahrend 10 min bei SOX vorgetrocknet) vorbeschichtet waren. 
mittels Corona-Pulverlackpistole appllziert und wahrend 30 min bei 150° C 
eingebrannt. Die so erhalten Pulverklarlacklerung hatte einen hohen Glanz von 
91" sowie eine sehr gute Losemittelbestandigkeit (200 DoppelhQbe im 
Methylethylketon-Test). 



17 



PatentansprUche 

1. Verfahren zur Hersteliung von Pulverlacken, mit den folgenden Schritten: 

- Hersteilen einer Polyadditionsharzschmeize mittels eines Taylorreaktors 
(1) bei einer Temperatur oberhalb der Schmelztemperatur des 
Polyadditionsharzes; 

- Zufuhren der Polyadditionsharzschmeize zu einer 
f-lomogenisierungsvorrichtung (16); 

- Zugabe eines Vemetzers zu der Homogenisierungsvonichtung (16) zum 
Hersteilen einer Komponentenschmelze; 

- Abgabe der Komponentenschmelze an eine AbkQhIeinrichtung (20) zur 
Verfestigung zum Endprodukt; 

- Zufuhr des Endprodukts zu einer Puiverisiemngselnrichtung P. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Polyadditionsharzschmeize vor dem Eintritt in die 
Homogenisierungsvonichtung (16) entgast wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Zugabe 
des Vemetzers in pulver- oder schmelzflUssiger Fomi erfolgt. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass 
der Vemetzer parallel zu der Polyadditionsharzschmeize der 
Homogenisierungsvonichtung (16) zugefQhrt wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass 
der Vemetzer zu der Polyadditionsharzschmeize Ober einen Se'itenstrang der 
Homogenisierungsvorrichtung zugefuhrt wird. 



6. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Homogenisierung statisch erfolgt. 
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7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Homogenisieaing dynamisch erfolgt. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gelcennzeichnet, dass 
5 Additive dem Vemetzer und/oder der Polyadditionsharzschmeize zugefQhrt 

werden. 

9. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 8, dadurch gelcennzeichnet, dass 
die Polyadditlonsharze Polyurethane, Polyepoxide oder (Co)Polymerisate 
olefinlsch ungesattigter Monomere sind. 

10. Vonichtung zur DurchfQhrung elnes Verfahrens nach einem der Anspruche 1 
bis 9, 

15 mit einem Taylonreaktor (1) mit einem EinlalJbereich (8) zur Zufuhr der 
ProzeHstoffe zum Herstelien einer Polyadditionsharzschmeize und mit einem 
Auslass (10) zur Abgabe der Polyadditionsharzschmeize, 

mit einer Homogenisierungsvomchtung (16), die mindestens einen ersten und 
zweiten Einlafi zur Zufuhr der von dem Taylorreaktor abgegebenen 
Polyadditionsharzschmeize und des Vemetzers sowie einen AuslaB umfaBt, 
Qber den ein Produkt von der Homogenisierungseinrichtung (16) abgebbar 1st. 

H.Vorrichtung nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass in dem Zulauf 
25 vom Taylonneaktor (1) zur Homogenisierungsvomchtung (16) eine 
Entgasungsvorrichtung (13) eingeschaltet ist. 

12.Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Homogenisierungsvomchtung (16) ein Extruder mit mindestens zwei 
30 Zufuhrdffnungen Ist. 
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13. Vorrichtung nach Anspruch 10 oder 11. dadurch gekennzeichnet, dass die 
Homogenisierungsvorrlchtung (16) ein Entgasungsextruder mit mindestens 
zwei Zufuhroffnungen ist. 

14. Vorrichtung nach Anspmch 11, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Homogenlsierungsvonichtung (16) ein statlscher l\/Iischer ist. 

15. Vorrichtung nach einem der AnsprOche 11 bis 14, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Entgasungsvorrichtung ein Entspannungsgefafl umlasst. 

le.Vorrichtung nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass dem 
EntspannungsgefSa (13) ein Dmckhaiteventil (1 1) vorgeschaltet Ist. 

17.Von-ichtung nach einem der AnsprUche 10 bis 16, dadurch gekennzeichnet, 
dass IVlittel zur Zugabe mindestens eines Additivs in den Taylorreaktor (1) 
und/oder in die Homogenisierungsvorrichtung (16) vorgesehen sind. 

IS.Vonichtung nach einem der AnsprUche 10 bis 17, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Taylon-eaktor (1) ein ringspaltformiges Reaktionsvolumen (2) 
aufweist, das sich zu einem Ausiassbereich (9) Sffhet. 

19. Vom*chtung nach Anspmch 18, dadurch gekennzeichnet, dass der 
Taylon-eaktor (1) einen Rotor (4) umfalit, der an einer seiner Stmselten 
drehbar gelagert ist. 

20. Vomchtung nach einem der AnsprQche 10 bis 19. dadurch gekennzeichnet, 
dass der Einlassbereich (8) im engsten Bereich des Reaktionsvolumens (2) 
des Taylorreaktors (l) vorgesehen ist. 

21. Vorrichtung nach einem der AnsprQche 10 bis 20, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Ausiassbereich (9) oberhalb des nichtgelagerten Endes (4.2) des 
Rotors (4) vorgesehen isL 
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22. Vomchtung nach einem der AnsprUche 10 bis 21, dadurch gekennzeichnet, 
dass das Reaktorgehause bzw. die Reaktorwand (3) und/oder der Rotor (4) 
derart ausgestaltet ist oder sind, dass der Querschnitt des ringspaltformigen 
Reaktionsvolumens (2) vom Einlassbereich (8) zum Auslassbereich (9) 
zunachst ansteigt, der Querschnittsanstieg aber zumindest Qber einen Tell der 
Lange des Rotors (4) nicht zunlmmt. 

23. Vorrichtung nach Anspruch 21, dadurch gekennzeichnet, dass der 
Auslassbereich (9) sich Qber das Reaktlonsvolumen (2) hinaus in 
Durchflussrichtung verbreitert oder glelch bieibt und sich anschlieftend zu 
einem Produktauslass (10) verjQngt. 

24. Vorrichtung nach einem der AnsprQche 10 bis 23, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Produktauslass (10) sich mit seinem grdilten Durchmesser an den 
Auslassbereich (9) anschlie&t und sich in Durchflussrichtung verjungt. 
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Zusammenfassung 

Verfahren zur Herstellung von Pulveriacken mit den folgenden Schritten: 

- Herstellen einer Polyadditlonsharzschmeize mittels eines Taylon-eaktors 
(1) bel einer Temperatur oberhalb der Schmelztemperatur des 
Polyadditionsharzes; . 

- ZufUhren der Polyadditionsharzschmeize zu einer 
Homogenisierungsvorrichtung (16); 

- Zugabe eines Vemetzers zu der Homogenislerungsvorriclitung (16) zum 
Herstellen einer Komponentenschmeize; 

- Abgabe der Komponentenschmeize an eine AbkQIileinrichtung (20) zur 
Verfestigung zum Endprodulct; 

- Zufulir des Endprodul<ts zu einer Pulverisierungseinriclitung 

und Vorriclitung gemali Fig. 1 zur DurchfQhrung dieses Verfahrens 

mit einem Taylon-eaictor (1) nnit einem Einlassbereich (8) zur Zufuhr der 
Prozessstoffe zum Herstellen einer Polyadditionsharzschmeize und mit einem 
Auslass (10) zur Abgabe der Polyadditionsharzschmeize, 

mit einer Homogenisierungsvorrichtung (16), die mindestens einen ersten und 
zweiten Einlass zur Zufuhr der von dem Taylonreaktor abgegebenen 
Polyadditlonsharzschmeize und des Vemetzers sowi'e einen Auslass umfasst, 
Qber den ein Produkt von der Homogenisierungseinrichtung (16) abgebbar ist 
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